Vezbe iz inZenjerstva povrsina ©Laboratorija za termicku obradu

5. VEZBA - ADHEZIJA PREVLAKA

Elementi na koje se nanose tvrde prevlake najéesée su izloZeni visokim opterecenjima i temperaturama
koji izazivaju degradaciju osobina medupovrsine previake i podloge, osteéenje prevlake i odvajanje
prevlake od osnovnog materijala. Osnovni faktor koji uti¢e na otpornost previake pri navedenim
uslovima je adhezija izmedu prevlake i podloge, koja predstavlja najvazniju osobinu svake tvrde
prevlake. Adhezija predstavlja silu koja deluje izmedu raznorodnih materijala, u ovom slucaju
materijala prevlake i materijala podloge, koji su dovedeni na meduatomsko rastojanje ih drze u celini.

Prevlaka odgovara nekoj primeni ako su zadovoljene njene funkcionalne osobine i adhezija. Bez
adekvatne adhezije nijedna funkcionalna prednost prevlake ne moZze se garantovati. Na slici 5.1 dat je
primer odljuskane prevlake, bez obzira Sto poseduje dobre ostale osobine ukoliko se odvoji od
supstrata prevlaka postaje neupotrebljiva.

Slika 5.1 Primer odvojene (odljuskane, delaminirane) previake (1)

Adheziju prevlaka delimo na (2):

Fundametalnu (baznu) adheziju — sila koja deluje izmedu dva materijala u kontaktu (¢vrstoca
veze na interfejsu);

Prakticnu adheziju — eksperimentalno dobijena (merena) vrednost adhezije.
Prakti¢na adhezija vezana je sa baznom adhezijom preko sledeceg izraza:
EA=BA+ EXT £ INT cooeeeeeeeeeeees e eeeeeeee e (5.0.1)
gde su:
EA — eksperimentalno dobijena vrednost adhezije,
BA — fundametalna adhezija Ciju vrednost teZzimo odrediti,

EXT — odstupanje merene od stvarne vrednosti do kog su doveli spoljni faktori: uredaj, izvodenje
eksperimenta, uticaji okoline i drugi,

INT - odstupanje izmerene od stvarne vrednosti adhezije nastalo pod uticajem ostalih osobina
prevlake i podloge: debljina i hrapavost prevlake, zaostali naponi, tvrdoc¢a prevlake i podloge i
druge.

Trenutno ne postoji univerzalni test za odredivanje adhezije koji se moZe primeniti za sve vrste prevlaka
(tvrde prevlake, metalne prevlake, polimerne prevlake i druge). Za odredivanje adhezije tvrdih prevlaka
koriste se slede¢e metode nabrojane na slici 5.2
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Zaparavanje Savijanje u Cetiri tacke Udarni test Kavitacioni test Ispitivanje laserom
(scratch test) (four-point bending test) (impact test) (cavitation test) (laser shock test)
Direktno odvajanje Test na smicanje Testovi otvaranja Povrsinski akusticni talasi Ispitivanje
previake prsline (surface acoustic waves) inercijalnim silama

(body-force test)
Slika 5.2 Postupci ispitivanja adhezije prevlaka

TEST ZAPARAVANJA (SCRATCH TEST)

Test zaparavanja se izvodi tako sto se utiskivac sa dijamantskim vrhom (Rokvel ) povlaci preko povrsine
uzorka sa prevlakom pri ¢emu se dejstvuje normalnom silom na prevlaku slika 5.3 . U toku ispitivanja
dolazi do nastanka niza oSteéenja na povrsini prevlake, meri se vise vrsta parametara (signala) u ovom
procesu a nakon testa se vrsi pregled tragova zaparavanja (optickim mikroskopom) i ocenjuje se
adhezija prevlake. Za ispitivanja se primenjuju konstantne ili rastuce sile zaparavanja i najcesce se
koristi ,,Rokvelov C* dijamantski utiskivac sa radijusom vrha od 200 um (Slika 5.4). Ovim utiskivacem
mogu se ispitivati prevlake debljine 0.1 —30 pum.

Primenjeno opterecenje

=
Sila trenja Y
Koeficijent trenja Utiskivaé
Dijamantski
| Rokvelov
B sterien

Pomeranje

Slika 5.3 Sema ispitivanja metodom zaparavanja (3)

Zbog svoje jednostavnosti, brzine i dostupnosti, od svih nabrojanih metoda, za odredivanje adhezije
navjviSe se koristi tast zaparavanja — (eng. scratch test). O Sirini primene svedoci i ¢injenica da je test
standardizovan evropskim i ameri¢kim normama( DIN EN 1071-3:2005, ASTM C1624-05). Sema
uredaja za ispitivanje adhezije prema standardu ASTM C 1624 data je na slici 5.5 .

— Ll

Slika 5.4 Dijamantski utiskivac prilikom ispitivanja ispitivanja adhezije sa testom zaparavanja (3)
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Slika 5.5 Sema uredaja za ispitivanje adhezije previaka zaparavanjem, Scratch tester (2)

Tokom ispitivanja zaparavanjem detektuju se normalna sila, dubina prodiranja utiskivaca, akusti¢na
emisija i sila trenja. Detektor akusti¢nog signala se postavlja iznad dijamantskog utiskivacla i registruje
vibracije (akusti¢nu emisiju) koje nastaju pri pojavi ostecenja. Pored akusti¢cnog senzora, scratch-test
uredaji imaju davace koji registruju silu trenja.

Pri kretanju utiskivaa po uzorku dolazi do stvaranja razli¢itih oSteéenja u zavisnosti od veli¢ine
primenjene sile. Najmanja vrednost normalne sile (Fn) koja dovodi do pojave ostecenja naziva se
kriticnom silom i oznacava sa (Lc). Najéesce se detektuju tri vrednosti kriticne sile:

e Lo - predstavlja veli¢inu opterecenja pri kome se pojavljuju prve pukotine u prevlaci, uglavhom
je re€ o poprecnim pukotinama duz bocnih strana stvorenih brazdi;

e L - predstavlja silu pri kojoj dolazi do prve pojave odvajanja prevlake od podloge;

e L¢3 - predstavlja silu pri kojoj dolazi do potpunog odvajanja prevlake sa podloge.

Vrednost kriticne sile moze se odrediti:

e mikroskopskim posmatranjem uzorka,
e naosnovu varijacije signala akusti¢ne emisije,
® naosnovu varijacije sile trenja i

e naosnovu varijacije dubine prodiranja utiskivaca za ispitivanje.

Pojava akusti¢nih signala oznacava pocetak kohezionih pukotina unutar materijala prevlake odnosno
izmedu zrna ili stubi¢a prevlake (Lci). Pocetak adhezivnog otkaza (delaminacije) se registruje
intenzivnijim akusticnim odzivom. Optereéenje kojim u tom trenutku utiskiva¢ deluje na prevlaku
oznacava kriticnu silu (Lc2) koja karakterise adhezivnu ¢vrstocu prevlake i podloge. Rast akusti¢ne
emisije i koeficijenata trenja i dostizanje njihovih maksimalnih vrednosti ukazuje na potpuno odvajanje
previake sa podloge (Lcs).

Bolja slika o vrednosti adhezije dobija se kombinovanim nac¢inom odredivanja kriti¢ne sile. Kombinacija
mikroskopskog posmatranja traga habanja i odziva dobijenih akusti¢nim i senzorima za trenje
povecava preciznost odredivanja trenutka adhezivnog otkaza filma.

Primeri prikazivanja rezultata dobijenih metodom zaparavanja prikazani su na slikama 5.6, 5.7 i 5.8 .
Slike istovremeno predstavljaju primere odredivanja vrednosti kriti¢ne sile. Prikazane su slike dobijene
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pomocu optickog mikroskopa, kao i dijagram promene detektovanih vrednosti akusti¢ne emisije i sile
trenja od primenjene normalne sile.
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Slika 5.7 Primer odredivanja kriticne sile na TiN prevlaci (4)

4-
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Slika 5.8 Primer odredivanja kriticne sile na CrN prevlaci (3)

U tragovima zaparavanja javlja se Citav niz razliCitih oStecenja prevlake a koji su Sematski prikazani na

slici 5.9 a mikroskopski snimci pojedinih oStec¢enja prikazani su na slici 5.11.
{"J

H\,!/((C(;

(a) (b) (cb (d) le)
Smer povecanja normainog optereéenja - f) proboj utiskivaca kroz prevlaku

poprecne kose pukotine,

uzduZne pukotine

luéne pukotine u tragu zaparavanja
odlamanje delova prevlake (kohezini lom)

odlamanje prevlake do podloge (adhezivni lom)

Slika 5.9 Mehanizmi loma pri ispitivanju zaparavnjem (1)

Ponekad se definise vedi broj kriti¢nih sila od tri, tac¢nije detektuju se i dodatne sile Lcy i Lcs. U tom

slucaju kriti¢ne sile se definisu kao na slici 5.10.
Lci: uzduZne pukotine na ivicama traga

LC1 LC2 LCS LC4LC6 Lc2: luéne pukotine unutar traga zaparavanja
* * * ** Les: kohezivno odlamanje prevlake na ivicama

T SN traga habanja
7({( ( (/x" kompletno skinuta

ks t\\\\\\ \S\'l previaka Lca: adhezivno odvajanje prevlake na ivicama
- traga zaparavanja
Les: potpuno odvajanje (otkaz) previake
Smer povecanja normalnog opterecenja cs: POtp janje ( )P

Slika 5.10 Definicija kriticnih sila u slucaju definasanja ostecenja sa pet kriticnih sila
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a)

c)

Slika 5.11 SEM snimci: a) potpunog odlamanja prevlake na ivicama traga zaparavanja; b) poprecne pukotine ,V* oblika
unutar traga; c) poprecne pukotine nastale usled ,ispupcenja“previake; d) kohezivno odlamanje previake na ivicama traga

habanja

©Laboratorija za termicku obradu

Kriticno opterecenje, Lc [g]

a) Zavisnost kriticnog opterecenja od tvrdoce i debljine
TiN sloja dobijenog PVD postupkom sa spaterovanjem

Ukupan broj signala akusti¢ne emisije

Kriti¢no opterecenje L (N)

Tvrdoda podloge HV
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Vreme rasprsivanja pre depozicije (minuti)
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»mOe

alatni celik M2
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poboljgani ¢elik BO1 |

nerdajudi celik

L3 6

8 10

Debljina previake (um)

b) Zavisnost kriticnog opterecenja od debljine TiN
prevlake i materijala podloge za PVD postupak sa

spatrovanjem mete.

c) Zavisnost ukupnog broja akusticnih signala od

vremena spaterovanja podloge pre depozicije, tj.
od hrapavosti. Rezultati su dati za tri grupe debljine

prevlake. Radi se o TiN deponovanom PVD

postupkom na podlogu od Celika 42CrMo4.

Slika 5.12 Uticaj pojedinih osobina na vrednosti kricnih opterecenja (bilo kojeg) koje se meri prilikom testa zaparavanja
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Nastala oStec¢enja tokom testa ne zavise samo od vrednosti adhezije, ve¢ znacajno uticu i osobine
prevlake i podloge: hrapavost prevlake, koeficijent trenja, tvrdoca i debljina prevlake, hrapavost
podloge, zaostali naponi, Zilavost (Slika 5.12). lako metoda zaparavanja daje i broj¢ane vrednosti
rezultati ove metode su kvalitativnog karaktera. Direktno poredenje razli¢itih prevlaka moze se izvrsiti
samo ako one imaju iste debljine, ako su nanesene na podloge iste tvrdoce i iste hrapavosti. Osim toga
ispitivanja za poredenje se moraju izvesti sa indenti¢nim parametrima ispitivanja (sila, brzina kretanja)
i sa utiskivacCima iste vrste i istim geometrijskim karakteristikama (radijus vrha um).

Sa povecanjem hrapavosti prevlake opada vrednost izmerenog kriticnog optereéenja. Poveéanje
unutrasnjih napona po pravilu umanjuje kriti¢nu silu, bez obzira na znak napona, posto se na interfejsu
akumulira deformaciona energija koja umanjuje neophodan unos deformacione energije preko
utiskivaca da bi doslo do odvajanja. U literaturi se navodi da za koeficijent trenja izmedu utiskivaca i
prevlake od p > 0.25 dolazi do znatne delaminacije. Sto je vedi koeficijent trenja, manja je kriti¢na sila
za odvajanje prevlake.

Za ispitivanje adhezije metodom zaparavanja koriste se sledeci uredaji: revetest, uredaj za mikro
zaparavanja (micro scratch tester) i uredaj za nano zaparavanja (nano scratch tester), Slika 5.13.

1 to 200N 50mN to 30N 10puN to 1N
Rockwell C Diamond Rockwell C Diamond Spherical Diamond
Radius utiskivaca 10, 20, 50, Tip radius 10, 20, 50, Tip radius
100, 200, 400, 800 pm 100, 200, 400, 800 pm 1, 2,5,10, 20 pm
Utiskivac od tvrdog metala Hard Metal Tip (a=90° or 60°)
je radiusa 10 um Tip radius 10 pm

Slika 5.13 Uredaji firme ,,CSM* koji se koriste za odredivanje adehzije metodom zaparavanja

Tabela 5.1 Geometrijski parametri utiskivaca za testove zaparavanja

Radijus p Ugao vrha utiskivaca
1 do 200 90°
100 do 800 120°

Najcesée se koristi Rokvel C utiskiva¢ sa radijusom od 200 um medutim u zavisnosti od primenjenog
uredaja taj utiskiva¢ mozZe da bude razli¢itih geometrijskih karakteristika koji su dati u tabeli 5.1 i
prikazani na slici 5.14 .
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radijus vrha 100pm radijus vrha 200um Ugao vrha utiskivaéa 60 ° Ugao vrha utiskiva¢a 90 °

radijus vrha 2um radijus vrha 10pm

1 pm 2 um

Slika 5.14 SEM snimci utiskivaca, levo - geometrija vrha utiskivaca koji se koristi kod revetest i mikro uredaja; desno -
geometrija vrha utiskivaca koji se koristi kod nano-scratch uredaja
U sluaju ispitivanja adhezije debljih prevlaka (viSe od 30 um) ispitivanje adhezije se vrsi na poprecnom
presku prevlaka/podloga tako $to se zaparavanje vrsi upravno na medupovrsinu. Ispitivanje se vrsi sa
konstantnim optereéenjima (silama). Takva merenja se vrse na primer kod termalnih barijera.

ROKVEL - HRC TEST

Ovaj test se primenjuje za kvalitativno odredivanje adhezije prevlaka (bez brojcane vrednosti). Test se
izvodi na konvencionalnom uredaju za odredivanje makro tvrdoce tako Sto se u povrsinu sa prevlakom
vrsi utiskivanje Rokvelove C utiskivaca sa optereéenjem od 150kg. Nakon utiskivanja vrsi se pregled i
snimanje otisaka uz pomo¢ svetlosnog mikroskopa nakon cega se adhezija procenjuje poredenjem sa
skalom prikazanoj naslici 5.15. Poredenjem intenziteta oStecenja koja su nastala na ispitivanoj prevlaci
sa slikama na skali procenjuje se klasa adhezije prevlaka koja se oznacava brojevima od 1 do 6, gde
manji broj oznacava bolju adheziju a veci broj slabiju. Oznacavanje vrednosti adhezije odredene uz
pomo¢ HRC testa se vrsi tako Sto se uz broj dopisuje i oznaka HF (primer: adhezija klase HF3). Adhezija
prevlaka koja spada u klase od HF1 do HF4 je prihvatljiva dok je adhezija koja spada u klase od HF5 i
HF6 je neprihvatljiva vrednost adhezije. Primeri odredivanja su prikazani na slici 5.16.

1 | A

Prihvatljivo

<

>

Neprihvatljivo

v

Slika 5.15 Skala za odredivanje adhezije prevlaka primenom HRC testa (Rokvel)

-8-



Vezbe iz inZenjerstva povrsina ©Laboratorija za termicku obradu

Slika 5.16 Primeri otisaka nacinjenih u HRC testu na razli¢itim previakama: a) TiAIN previaka (klasa HF3), b) TiAIN/DLC
prevlaka (klasa HF4) c) nanoslojna TIAIN/TiN previaka (klasa HF2)

DIREKTNO ODVAJANJE PREVLAKE (,,PULL-OFF TEST”)

Najjednostavniji metod za ispitivanje adhezije (bazne adhezije) je merenju sile koja je potrebna za
odvajanje prevlake sa odredene povrsine. Konkretno se vrsi tako Sto se uzorak sa prevlakom zalepi na
neki element kojim izvsiti odvajanje prevlake sa povrsine na koju je zalepljen. Ispitivanje se moze izvrsiti
na konvencionalnim masinama za ispitivanje zatezanjem — kidalicama.

A A

\ = F
a) b)
Stap
Prevlaka\
Supstrat —> i
Lepak _—
Stap
vF YF

Slika 5.17 Ispitivanje direktnim odvajanjem prevlake

Kod ove metode prevlaka se nanosi na jedan Stap, dok je sa drugim vezana epoksidnim lepkom velike
adhezije (Slika 5.17a). Druga varijanta je da se po jedan Stap zalepi sa svake strane ispitivanog uzorka
(Slika 5.17). Nakon formiranjua uzorka na kidalici se vrsi odvajanje Stapa od uzorka sa prevakom,
odnosno prevlake od podloge. Ovo je metoda kojom se direktno dobija vrednost ¢vrstoce adhezije.
Primer uzorka ispitivanja direktnim odvajanjem je prikazan na slici 5.18a gde se vidi i povrsina uzorka
nakon odvajanja a detalji te povrSine se mogu videti na slici 5.18b.

Nedostatak metode je $to su vrednosti ispitivane adhezije prevlake i podloge ograni¢ene na adheziju
lepka, koja iznosi oko 100 MPa. Zbog toga se ova metoda primenjuje uglavnhom kod termalnih barijera
koje imaju nesto slabiju adheziju. Dodatan nedostatak je Sto se lepak mora veoma ta¢no naneti na
ispitivani povrsinu jer povrsina koju on prekriva uti¢e na vrednosti ¢vrstoce adhezije.

-9-
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povrsina Al-Si
previake nakon
odvajanja

Slika 5.18 a) primer uzorka za test odvajanja Al-Si previake dobijene sprejing tehnikom b) detalji na povrsini uzorka nakon
testa

TEST NA SMICANJE (,,SHEAR TEST”)

Test se u sustini izvodi na isti nacin kao u prethodnom slu¢aju samo sa tom razlikom da se prevlaka
oprerecuje silama koje deluju paralelno medupovrsini sa podlogom odnosno prevlaka je opterec¢ena
na smicanje, Slika 5.19. Ova metoda se primenjuje uglavhom kod ispitivanja termalnih barijera a test
ima ograni¢enje u minimalnoj debljini prevlake koje se mogu ispitivati koja iznosi 70 um.

Prevlaka E

f—>

F &\_\
Supstrat
-] P

Slika 5.19 Sema ispitivanja smicanjem

TEST OTVARANJA PRSLINE

F
T Na interfejsu prevlake i podloge se vrsi kontrolisano zasecanje medupovrsine

é prevlake i podloge ili se pre nanoSenja prevlake vrsi kontrolisana
kontaminacija povrsine koja ée posluzZiti kao primarna pukotina u ispitivanju,

Slika 5.20. U ovom ispitivanju se meri otvaranje pukotin, na osnovu cega se
 — izracunava faktor intenziteta napona (Kc). Prednost ovog testa je Sto zbog

prisustva inicijalne prsline na medupovrsini moze da se izvsi ispitivanje
adhezije prevlaka koja je veéa od ¢vrstoce lepka koji se koristi za lepljenje

Q uzorka (100 MPa).

I

Slika 5.20 Ispitivanje adhezije otvaranjem prsline

SAVIJANJE U CETIRI TACKE (FOUR-POINT BENDING TEST)

Na slici 5.21 prikazana je Sema alata za ispitivanje sa ovom metodom, koje se vrsi na presama. Prilikom
ovog testa vrsi se savijanje uzorka sa prevlakom koji je oslonjen na cetiri tacke. U toku testa se meri
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opterecéenje koje dovodi do nastanka nekih osteéenja na prevlaci koji se beleze merenjem akusticne
emisije i specijalnim sistemima za detekciju deformacija (piezoelektri¢ni senzori) i nastanka pukotina u
prevlaci (vrtlozne struje). Odredivanjem opterecenja pod kojim nastaje adhezivno odvajanje
predstavlja meru adhezije ovom metodom merenja.
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Slika 5.21 Izgled uredaja za ispitivanje adhezije filma savijanjem u Cetiri tacke

POVRSINSKI AKUSTICNI TALASI (SURFACE ACOUSTIC WAVES)

Laserski talasi se usmeravaju na povrsinu uzorka. Prolazeéi u dubinu uzorka njihova amplituda slabi
dok se u potpunosti ne upiju u materijal. Ovaj metod sluZi prvenstveno za odredivanje modula
elasti¢nosti (E). Ustanovljeno je da postoji veza izmedu ponasanja modula elasti¢nosti i adhezije, tako
da se posredno moZe odrediti i adhezija prevlake. Ovaj metod se preporucuje kao postupak bez
razaranja za ocenu adhezije prevlake.

ISPITIVANJE LASEROM

Adhezija se moZe odredivati i pulsiraju¢im laserom. Kada se zadnja strana podloge izloZi dejstvu lasera
dolazi do naizmenicne pojave pritisnih i zateznih opterecenja koja dovode do odvajanja prevlake od
podloge. Adhezija se predstavlja u vidu energije apsorbovane na povrsini.

UDARNI TEST (IMPACT TEST)

Kuglica od tvrdog metala cikli¢cno udara o povrsinu uzorka frekvencijom 0 do 50 Hz i silom udara od O
do 1500 N, Slika 5.22. Ciklicnost udara se ostvaruje elektromagnetom i oprugom, dok se sila udara
registruje  mernom trakom i prema tome vrSi natezanje opruge propustanjem struje kroz
elektromagnet. Ispitivanje se vrsi tako Sto se nakon odredenog ciklusa dejstva kuglice na povrsinu izvrsi
pregled povrsine sa nekom tehnikom mikroskopije. Za odredivanje adhezije prevlake meri se broj

udara do trenutka kada povrsina vise ne pokazuje znake daljeg oSteéenja.
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Slika 5.22 Sema uredaja za ispitivanje udarnim opterecenjem i primer ostecene previake na njenom popreénom preseku

KAVITACIONI TEST (CAVITATION TEST)

Snazan ultrazvucni izvor stvara gasne mehurove na povrsini

— uzorka, koji nestaju veoma velikom brzinom, $to izaziva udar
tecnosti o povrsinu, Slika 5.23. Udari fluida deluju kao niz malih
water prethodno opisanih udarnih testova. Adhezija se odreduje kao
_1 stepen o$teéenja prevlake u zavisnosti od vremena dejstva
§ [, tank ultrazvuka odredenih talasnih karakteristika.
|- sound generator
blisters
T~ sample

Slika 5.23 Sema uredaja za ispitivanje adhezije previaka kavitacijom
ISPITIVANJE INERCIJALNIM SILAMA

Uzorak na kome je nanesena prevlaka dovodi se u stanje lebdenja uz pomocu elektromagneta, a zatim
se vrsi njegovo obrtanje, Slika 5.24. Prilikom obrtanja na uzorak deluje centrifugalna inercijalna sila

&ﬁr (Fc). Sa povecanjem brzine okretanja povecava se i
centrifugalna sila (Fc) koja deluje na prevlaku. Kada ta sila
dostigne silu adhezije dolazi do odvajanja previake od
podloge.

Ovaj metod je veoma pogodan za ispitivanje bazne adhezije
jer na ovaj nacin mogu da se primene veoma velike sile
(centrifugalne) na prevlaku koje ée na kraju dovesti do

odvajanja. Nedostatak je Sto je potreban specijalan uredaj za
levitiranje i rotaciju uzorka.

Slika 5.24 Sema ispitivanja adhezije previaka inercijalnim silama
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